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0 Verfahren zur kontlnuierlichen Herstellung wassriger Alkali-Alkylsiliconatlbsungen. 



0 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinu- 
ierlichen Herstellung wafiriger Alkali-AIkylsiliconatlo- 
sungen aus Organotrichlorsilanen uber das Zwi- 
schenprodukt Organotrialkoxysilan. Die wasserlosli- 
chen Alkali-Alkylsiltconate finden hauptsachlicli An- 
wendung als BautenschutzmitteL 
ErfindungsgemaB wird Organotrichlorsilan in einer 
^ ersten Stufe in einem Reaktor mit 10 bis 100 Gew.- 
^ % Alkohol. dann in einer zweiten Stufe in einer 
Kolonne mit der restlichen zur aquimolaren Vereste- 
99 rung erforderlichen Menge an Alkohol und anschlie- 
O) Bend das Veresterungsprcdukt in einer dritten Stufe 
in einem Mischreaktor mit Alkalilauge umgesetzt, 
2 sowie Liberschussiger Alkohol aus dem Reaktions- 
€0 produkt abgetrennt und in Stufe eins zuruckgefuhrt. 
Q Die erfindungsgemaB hergestellten Produkte sind 
praktisch chlorfrei. klar und in jedem Verhaltnis mit 
Wasser mischbar. 
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Die Erfindung betrifft die kontinuierliche Her- 
stellung waBriger Alkali-Alkylsiliconatlosungen aus 
Organotrichlorsilanen uber das Zwischenprodukt 
Organolrialkoxysilan. Die wasserloslichen Alkali-Al- 
kylsiliconate finden hauplsachlich Anwendung als 5 

Bautenschutzmittel. 

Alkaii-AIkylsiliconatlosungen werden ublicher- 
weise durch Hydrolyse von Methyltrichlorsilan her- 
aestellt wobei die anfallende Methylkieselsaure ab- 
filtriert mit Wasser gewaschen und mit Alkalilauge w 
zu Alkalisiliconat umgesetzt wird. Diese Umsetzung 
ist unvollstandig. crfordert cine Nachbohandlung 
des entstandenen truben Produktes sowie die Auf- 
arbeitung des anfallenden Waschwassers. 

In der DE-PS 11 76 137 wird vorgeschlagen, ^5 
zur Herstellung besonders alkalichloridfreier Alkali- 
Alkylsiliconate die Methylkieselsaure mittels Saure- 
zugabe aus dem Alkalisiliconat auszufallen. Diese 
ausgefallte Methylkieselsaure ist nicht stab.l und 
mufl sofort weiterverarbeitet werden. 

Die US-PS 4 252 569 beschreibt ein Verfahren. 
welches von Chlorsilanen ausgeht. die mit einem 
Wasser-Alkohol-Gemisch umgesetzt werden. Der 
Chlorwasserstoff wird dabei durch mehrfaches Auf- 
heizen und Abkuhlen entfernt. Das entstandene oli- 25 
gomere Produkt reagiert dann. nach Abtrennung 
der sauren. alkoholischen Phase, mit Alkalilauge 
zum Alkali-Alkylsiliconat. Das Verfahren ist techno- 
logisch aufwendig und kontinuierlich n.cht durch- 
fuhrbar, was insbesondere die Verwertung des an- 30 
fallenden Chlorwasserstoffes erschwert. 

Die Umsetzung von Organoalkoxypolysiloxanen 
mit Kali- oder Natronlauge wird in der EP-PS 015 
366 beschrieben. Die hohermolekularen Ausgangs- 
toffe sind nur mit Alkalilaugen eines bestimmten 35 
Konzentrationsbereiches zu verwertbaren Produk- 
ten umsetzbar. Auch dieses Verfahren ist kontinu- 
ierlich nicht durchfuhrbar, 

Aufgabe der Erfindung war die Herstellung 
waBriger Alkali-Alkylsiliconatlosungenmittels eines 40 
kontinuierlichen, abproduktfreien Verfahrens, wel- 
ches ausgehend von Organotrichlorsilanen, ohne 
Bildung von Feststoffen. Gelen oder den technolo- 
gischen Ablauf storender. nichtmischbarer Lo- 
sungsmittel durchfuhrbar ist. n ^ ''^ 

Oberraschenderweise wurde gefunden. daB die 
Herstellung waBriger Alkali-Alkylsiliconatlosungen 
kontinuierlich durchfuhrbar ist. wenn die Organotri- 
chlorsilane vor der Umsetzung mit Alkalilauge in 
zwei Stufen mittels Alkohol so verestert werden. so 
daB vorrangig monomere Organotrialkoxysilane ent- 

stehen. 

ErfindungsgemaB wird 
a) in einer ersten Stufe Organotrichlorsilan in 
einem Reaklor mil 10 bis 100 Gew.-%. vorzugs- 55 
weise maximal 70 eew.-%. der zur aquimoiaren 
Veresterung notwendigen Menge Alkohol bei 
Temperaturen im Bereich von -5 bis 35 "C 



innerhalb einer Verweilzeit von mindestens 5 
Sekunden. wobei die Durchmischung mittels des 
sich bildenden Chlorwasserstoffes edolgt, 
b) in einer zweiten Slufe das erhaltene Produkt- 
gemisch in einer Kolonne mit bis zu 90 Gew.-%, 
vorzugsweise mindestens 30 Gew.-%. Alkohol 
im Gegenstrom umgesetzt und entstehender 
gasformiger Chlorwasserstoff uber Kopf abge- 
fuhrt wird. wobei die Kolonne vorzugsweise mit 
Gasgeschwindigkeiten zwischen 0.1 und 2.5 
m arbeitet und die Einspeisung des Produkt- 
gcmisches aus der ersten Stufc beispielswoise 
einige theoretische Boden unterhalb des Kolon- 
nenkopfes und die Einspeisung des Alkohols 
mindestens funf theoretische Boden uber dem 
Kolonnensumpf erfolgt, wobei zwischen den bei- 
den Einspeisstellen mindestens 15 theoretische 
Boden liegen sollten. und anschlieBend das Ver- 
esterungsprodukt 

c) in einer dritten Stufe in einem Mischreaktor 
mit Alkalilauge unter Einhaltung eines Mol -ver- 
haltnisses von Alkalihydroxid zu Ester von min- 
destens 1 . bei Oder nahezu bei RuckfluBtempe- 
ratur umgesetzt. wobei uberschussiger Alkohol 
abgetrennt und der ersten Stufe zugefuhrt wird. 
In der ersten Verfahrensstufe werden Organo- 
trichlorsilan, vorzugsweise Methyl-, Ethyl- und/oder 
Propyltrichlorsilan, und Alkohol. vorzugsweise Me- 
thanol Oder Ethanol, kontinuierlich in einen Reaktor. 
wie z.B. in einen Rohr- oder einen Sch I auf en reak- 
tor unter Einhaltung einer Ven^^eilzeit von minde- 
stens 5 Sekunden. vorzugsweise 30 bis 60 Sekun- 
den. dosiert. wobei sich bildender Chlorwasserstoff 
fur eine ausreichende Durchmischung sorgt. Es 
stent sich eine konstante Reaktionstemperatur im 
Bereich von -5 bis 35 ^C ein, welche von der Art 
der eingesetzten Stoffe. wie z.B. dem Wasseranteil 
im Alkohol, dem Verhaitnis Organotrichlorsilan zu 
Alkohol und dem Warmeaustausch des Reaktors 
mit der Umgebung abhangig und somit gut zur 
technischen Kontrolle der Reaktionsparameter ge- 
eignet ist. Der Anteil des einzusetzenden Alkohols 
betragt 10 bis 100 Gew.-%. vorzugsweise maximal 
70 Gew.-%. der fur eine aqutmolare Umsetzung 
erforderlichen Menge. Technisch und/oder verfah- 
rensbedingt kann der Alkohol bis zu 15 Gew.-% 
wasser. bevorzugt 5 bis 10 Gew.-%. enthalten. 
Wassergehalte oberhalb 15 Gew.-% sollten verm.e- 
den werden. da der Gehalt an monomeren Organo- 
trialkoxystlanen im Veresterungsprodukt abgesenkt 
wird und die Moglichkeit der Bildung von Gelen 
sieigt. Es erfolgt jedoch kein Wasserzusatz, 

Das die erste Stufe verlassende Produktge- 
misch. bestehend aus total und/oder partiell ver- 
eslerten Produklen und gelostem Chlorwasserstoff 
wird in einer zweiten Slufe in einer Kolonne. die 
analog einer Destillationskolonne aufgebaut ist und 
vorzugsweise mit Gasgeschwindigkeiten zwischen 
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0 1 und 2.5 m.s-\ z. B. von 0.5 bis 1.5 m.s . 
arbeitet. mit der fOr die aqulmolare Veresterung 
erforderlichen restlichen Menge Alkohol. bis zu 90 
Gew -% bevorzugt mindestens 30 Gew.-%. umge- 
seUl Die Reaklion erfolgl im Gegenstrom dadurch. 
daB das Produktgemisch aus der ersten Stufe eini- 
qe theoretlsche Boden unterhaib des Kolonnenkop- 
fes und die jeweilige Menge Alkohol mindestens 
funf Boden uber dem Kolonnensumpf eingespeist 
wird Zor vollstandigen Desorption des Chlorwas- 
serstoffes aus dem Organotrialkoxysilan sollten 
zwischen den Einspcisstollon mindestens 15 theo- 
retischc Boden liegen. Falls in der ersten Stufe m.t 
100 Gew-% der fUr eine aquimolare Umsetzung 
erforderlichen Menge Alkohol gearbeitet w.rd, er- 
folgt in Stufe b) die Ausgasung des restl.chen 
Chlonwasserstoffes. 

Die Kolonne kann mit totalem Rucklauf gefahren 
werden Dam.t vereinfacht sich der Alkoholkreislauf 
des ertindungsgemaBen Verfahrens wesenthch und 
die Bildung tangentazeotroper Gemische die be- 
kanntermaBen bei der Umsetzung von Methyltn- 
chlorsilan mit Methanol entstehen, ist nicht von 
Bedeutung. Vorteilhafterweise laBt sich die aquimo- 
lare Reaktion uber die Dosiermengen regeln. wenn 
als Sumpftemperatur die Siedetemperatur des ver- 
esterten Produktes und als Kopftemperatur der Ko- 
lonne die Siedetemperatur des azeotropen Ester- 
Alkohol-Gemisches gewShlt wird. 
Der nach dem Kopfkuhler der Kolonn6 kontinu.er- 
lich anfallende Chlorwasserstoff kann beispielswe.- 
se mittels SolekUhlung. Tropfchenabscheidung und 
GaswSsche von gegebenenfalls mitgerisserien Or- 
ganotrialkoxysilan und Alkohol gereinigt werden. 

Als Produkte werden vorrangig monomere ur- 
ganotrialkoxysilane mit einem Chlorgehalt kleiner 1 
Gew-% erhalten. Zur weiteren Erniedngung des 
Chlorgehaltes ist es moglich. das Veresterungspro- 
dukt vor der Umsetzung mit Alkalilauge mit dem 
entsprechenden Alkoholat. wie z.B. Natrium- oder 
Kaliumalkoholat. in Kontakt zu bringen, be.sp.els- 
weise in einem Mischreaktor. und anschI.eSend das 
enstandene Salz abzutrennen. 

Das erhaltene Veresterungsprodukt wird in ei- 
nem dritten Schritt mit Alkalilauge. vorzugswe.se 
Natron- oder Kalilauge, unter Einhaltung eines 
Mol-verhattnisses von Alkalihydroxid zu Ester von 
mindestens 1. in einem Reaktor mit intens.ver 
Durchmischung. wie z.B. einen statischen M.scher 
Oder ein RuhrgefaB. umgesetzt. Die Reaktion is in 
wenigen Minuten durchfuhrbar. Die maximale Ver- 
weilzeit betragt vorzugsweise ca. 20 Minuten, wo- 
bei der Endpunkt bei 100%igem Umsatz erre.cht 
1st und Uber die Dosiermengen gesteuert werden 
kann Die bei der Umsetzung freiwerdende Energie 
kann entweder durch RuckfluBkuhlung. die Ruck- 
fluBtemperatur liegt zwischen ublicherweise bei 50 
und 75 • C, Oder durch Kuhlung des Reaktionsge- 



misches abgefUhrt werden, indem die Temperatur 
bei-spielsweise 2 bis 5 K weniger als die RUckfluB- 
temperatur betragt. Zwar ist die Umsetzung auch 
bei niedrigeren Temperaluren durchfuhrbar, jedoch 
5 auf Grund des steigenden Kuhlmittelaufwandes 
okonomisch nicht sinnvoll. Die Konzentration der 
Alkalilauge richtet sich nach der gewunschten Fest- 
kSrperkonzentration und liegt Oblicherweise zwi- 
schen 20 und 60 Gew.-%. vorzugsweise be. etwa 
,0 30 Gew.-% Alkalihydroxid. Eine Verringerung des 
Mol -verhaltnisses von Alkalihydroxid zu Ester kle.- 
ncr 1 ergibt Produkte, die nicht mehr mit Wasser .n 
jodcm Verhaltnis mischbar sind, weiterhin besteht 
die Moglichkeit der Gelbildung. 
75 Zur Entfemung des Alkohols. wird das Reak- 

tionsgemisch in eine Kolonne eingespe.st. Am 
Sumpf wird die waBrige Alkali-Alkylsiliconatlosung 
entnommen. deren Reinheit von der erre.chten 
Trennleistung der Kolonne abhangig ist. Alkal.-AI- 
20 kylsiliconat-Konzentrationen oberhalb 75 Gew.-% 
wahrend der Destination sollten wegen des Auftre- 
tens starker Schaumbildung vermieden werden. 
Der uber Kopf anfallende Alkohol enthalt verfah- 
rensbedingt zwischen 5 und 10 Gew.-% Wasser 
25 und wird in die erste Stufe zur Veresterung zuruck- 
gefuhrt. 

Die erfindungsgemaB hergestellten waBr.gen 
Alkali-Alkylsiliconatlosungen sind klar und beliebig 
mit Wasser mischbar. 
30 Das erfindungsgemaBe Verfahren ist kontmu.er- 

lich und abproduktfrei durchfuhrbar. Die erhaltenen 
waBrigen Alkali-Alkylsiliconatlosungen sind prak- 
tisch chlorfrei, klar und in jeder beliebigen Konzen- 
tration verwendbar. 



35 



40 



45 



AusfU hrungsbeispiele 

Aiinemeine DurchfUhruno des Verfahre ns (s. Zeich- 
nung 1) 

a) Organochlorsilan (Strom 1) und Alkohol 
(Strom 2) werden im gewunschten Mol-Verhalt- 
nis kontinuierlich in einen Schlaufenreaktor (A) 
dosiert wobei die Venweilzeit mindestens 5 s 
betragt und der sich bildende Chlorwasserstoff 
eine ausreichende Durchmischung gewahrlei- 
stet Dabei stellt sich eine konstante Reaktions- 
temperatur ein. die vom Mol-Verhaltnis Organo- 
chlorsilan zu Alkohol und dem Wasserante.l im 
Alkohol abhangig ist. Das anfallende Produktge- 
misch enthait noch Chlonwasserstoff. 
b) Es wird in eine Kolonne (B) gefUhrt, die mit 
einem KUhler (G) zur Kondensation von mitgeris- 
sener Reaktionsmischung ausgestattet ist. Zur 
55 Erreichung der tur die Umsetzung notwendigen 
Reaktionszeit arbeitet die Kolonne mil Gasge- 
schwindigkeiten zwischen 0.1 und 2.5 m.s V D.e 
Reaktion erfolgt im Gegenstrom. Das aus a) 
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erhaltene Produkt (Strom 3) wird unterhalb des 
Kolonnenkopfes und der fUr eine aq^'f^o'^;® 
Umsetzung fehlende. restliche Alkohol (S rom 2) 
mindestens fOnl Boden uber dem Kolonnen- 
sumpf eingespeisl. Zwischen den Einspe.sslel- 
len liegen mindestens 15 theoretische Boden^ 

Soil das Veresterungsprodukt praktisch 
chlorfrei sein. wird es mit Alkall-Alkoholat (Strom 
8) in einem Ruhrkessel (M) umgesetzt und ent- 
stehendes Alkalichlorid (Strom 9) uber em Filter 
(N) abgetrennt. 

c) Das aus b) erhaltene und ggf. m.t Alkali- 
Alkoholat umgesetzte Organotrialkoxys.lan 
(Strom 4) wird gemeinsam mit Alkahlauge 
(Strom 5) in einen Reaktor mit intensiver Durch- 
mischung (D) dosiert. Be.de Reaktanten vverden 
im Gleichstrom gefUhrt. die Ven^e.lze.t betragt 
maximal ca. 20 Minuten. Es wird entweder be. 
RuckfluBtemperatur oder kurz unterhalb d.eser 
gearbeitet. wobei im letzteren Fall auf Grund der 
exothermen Reaktion das Reaktionsgem.sch zu 

"^Zu^Entfernung des Alkohols wird das erhaltene 
Reaktionsgemlsch (Strom 6) in die Mitte e.ner Ko- 
lonne (E) eingespeist. Am Kopf der Kolonne w.rd 
Alkohol mit einem. vom Verfahren tolenerbaren 
Wasseranteil bis 15 Gew.-% a^genommen und 
wieder zur Veresterung In der ersten Stufe (Strom 
2) eingesetzt. Am Sumpt W.rd die gewOnschte waB- 
rige Alkali-Alkylsiliconatl5sung (Strom 7) erhalten. 

Beispiel 1 

in einem Schlaufenreaktor (A) wurden 1.5 mol Me- 
Ihanol (Strom 2), welches 0.5 Gew.-% Wasser ent- 
hielt und 1 mol Methyltrichlorsilan (Strom 1) do- 
siert'. wobei sich eine Temperatur von -5 • C em- 

5t6tlt6 

Das erhaltene Produkt wurde in die Kolonne 
(B) eingespeist und im Gegenstrom "ber 20 theo- 
Sische B5den mit weiteren 1,5 mo. Methanol 
(Strom 2) bei einer Sumpftemperatur oberhalb 100 
•C einer Kopttemperatur unterhalb 65 C und 
unter totalem Rucklauf umgesetzt. Erhalten wurde 
ein Methyltrimethoxysilan (Strom 4). das noch 0.5 
Gew -% Rest-CI enthielt. 

Zur vollstandigen Entfernung des Rest-Gl wur- 
de Natriummethylat (Strom 8) im Ruhrkessel (M) 
bis zu pH 10 zugesetzt und gebildetes Natnum- 
chlorid (Strom 9) abgetrennt. 

1 Mol des nun chlorfreien Methyltnmethoxysi- 
,ans (Strom 4) und 1.1 mo. 3° °/oige Kamauge 
(Strom 5) wurden in den statischen Mischer (D) 
dosiert und bei einer ROckfluBtemperatur von ca. 
58 -C umgesetzt. Die Verweilzeit im stat.schen 
Mischer (D) betrug durchschnitt.ich 10 Minuten^ 

Das Produktgemisch wurde in der Ko.onne (E) 
getrennt. Erha.ten wurden 3 mol Methanol m.t e.- 



nem Wassergehalt von 1 Gew.-%. sowie eine 52 
%ige waBrige Kalium-Methylsiliconatl6sung (Strom 

Die Kalium-Methylsiliconatlosung war klar und 
5 lieB sich problemlos mit Wasser verdiinnen. Sie 
enthielt 21.2 Gew.-% K^O und 28.2 Gew.-% Me- 
thylsilicon (MeSiOa^-Gehalt). 



Beispiel 2 



im Schlaufenreaktor (A) wurden 1.5 mol Methanol 
(Strom 2). das 6 Gcw.-% Wasser enthielt. und 1 
mol Methyltrichlorsilan (Strom 1) dosiert. Es stellte 
sich eine Reaktionstemperatur von 18 -C e.n. 
,5 Das erhaltene Produkt wurde in der Kolonne 

(B) Uber 20 theoretische Boden im Gegenstrom m.t 
weiteren 1.5 mol Methanol (Strom 2) bei einer 
Sumpttemperatur oberhalb 105 -C. einer Kopftenn- 
peratur unterhalb 65 -C und unter totalem Ruck- 
le iauf umgesetzt. Erhaltenen wurde ein Methy tr.me- 
thoxysilan (Strom 4) mit 0,32 Gew.-% Rest-CI. 

1 mol des erhaltenen Methyltrimethoxys.lans 
(Strom 4) und 1 mol 20 %ige Natronlauge (Strom 
5) wurden in das RuhrgefaB (D) dosiert und be. 
2s einer Temperatur von ca. 55 • C (3 K unterhalb der 
RuckfluBtemperatur) umgesetzt. Die durchschn.tth- 
che verweilzeit im RuhrgefaB betrug 20 M.nuten. 

Das im Reaktionsgemisch enthaltene Methano 
(0 5 Gew-% Wasser) wurde in der Kolonne (E) 
30 abdestilliert und konnte wieder zur Veresterung m 
den Schlaufenreaktor zuruckgefUhrt werden (Strom 
2) Als Endprodukt wurde eine 38.1 %ige waBnge 
Natrium-Methylsiliconatlosung (Strom 7) erhalten. 
Die Kalium-Methylsiliconatlosung war klar und 
35 lies sich problemlos mit Wasser verdunnen. S.e 
enthielt 12 Gew.-% Na^O und 26.1 Gew.-% Me- 
thylsilicon (MeSiOsa-Gehalt). 
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Organochlorsilan 
Alkohol 

teilverestertes Produkt 
Organotrialkoxysilan 
Alkalilauge 



6 Reaktionsgemisch 

7 waBrige Alkali-Alkylsiliconatlosung 

8 Alkalialkoholat 

9 Alkalichlorid 

50 A Schlaufenreaktor 

B Kolonne 

C KUhler 

D Mischreaktor 

E Kolonne 
55 M Mischreaktor 

N Filter 
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Patentanspriiche 

1 verfahren zur kontinuier.ichen Herstellung vvaB- 
■ riqer AlKali-Alkylsiliconallosungen. ausgehend 
von Organolrichlorsilanen. dadurch gekenn- 

zeichnet, dafi . ^ , 

a) in einer ersten Stufe Organotnchlors.lan 
in einem Beaktor mit 10 bis 100 Gew.^. 
der zur aquimolaren Veresterung riotwendi- 
gen Menge Alkohol bei ^^'^P^f^!^''''^^ 
Bereich von -5 bis 35 -C innerhalb e.ner 
Vcrwcilzeit von mindestens 5 Sekunden 
omgcsetzt wird. v^obei die Durchm.schung 
mittels des sich bildenden Chlorwasserstof- 
fes erfolgt, 

b) in einer zweiten Stufe das erhaltene Pro- 
duktgemisch in einer Kolonne mit bis zu 90 
Gew% Alkohol im Gegenstrom umgesetzt 
und entstehender gasformiger Chlorwasser- 
stoff uber Kopf abgefuhrt wird. und an- 
schlieBend das Veresterungsprodiikt 

c) in einer dritten Stufe in einem M.schreak- 
tor mit Alkalilauge unter Einhaltung ernes 
Mol-verhaltnisses von Alkalihydrox.d zu 
Ester von mindestens 1. bei oder nahezu 
bei RuckfluBtemperatur umgesetzt. uber- 
schiissiger Alkohol abgetrennt und m die 
erste Stufe zuruckgefuhrt wird. 

2. Verfahren gemaB Anspruch ^-^^^^^Z 
kennzeichnet. daB in der zwe^en S afe die 
Einspeisung des Produktgem.sches aus der er- 
sten Stufe einige theoretische Boden unterhalb 
des Kolonnenkopfes und die EinsP«'^""9 
Alkohols mindestens funf theoretische Boden 
uber dem Kolonnensumpf erfolgt. wobe, zw.- 
schen den beiden Einspeisstellen mindestens 
15 theoretische Boden liegen. 

3. verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet, daB dem aus der zweiten Stufe 
erhaltenen Veresterungsprodukt vor der Um- 
setzung in der dritten Stufe in einem M.schre- 
aktor Alkali-Alkoholat zugesetzt und gebildetes 
Salz abgetrennt wird. 

4 verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB in der ersten Stufe maximal 
70 Gew -% der zur aquimolaren Veresterung 
notwendigen Menge Alkohol eingesetzt wird. 
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6 verfahren gemSfi den AnsprUchen 1, 4 und 5. 
dadurch gekennzeichnet. daB der Alkohol tech- 
nisch und/oder verfahrensbedingt Wasser ent- 
hall. 

7 Verfahren gemaB Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB der Alkohol bis zu 15 Gew.- 
% technisch und/oder verfahrensbedingt. Was- 

ser enthalt, 

8 Verfahren gemaB Anspruch 7. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB der Alkohol 5 bis 10 Gew.- 
o/. technisch und/oder verfahrensbedingt Was- 
ser enthalt. 

9. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Organotrichlorsilan Me- 
thyltrichlorsilan eingesetzt wird. 

10. verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Organotrichlorsilan Eth- 
yl- Oder Propyltrichlorsilan eingesetzt wird. 

11. Verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Alkohol Methanol e.nge- 

setzt wird. 

1Z verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Alkohol Ethanol e.nge- 

30 setzt wird- 

13. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB Alkalilauge einer Konzentra- 
tion von 20 bis 60 Gew.-% Alkalihydrox.d ein- 

35 gesetzt wird. 

14. verfahren gemaB Anspruch 15. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB Alkalilauge einer Konzentra- 
tion von 30 Gew.-% Alkalihydroxid e.ngesetzt 

40 wird. 

15. Verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Alkalilauge Natronlauge 

eingesetzt wird. 



25 



45 



50 



16. Verfahren gemaB Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB als Alkalilauge Kal.lauge e.n- 

gesetzt wird. 



5. verfahren gemSB Anspruch 1. ^ad^jch ge- 
kennzeichnet. daB in der zweiten Stufe minde 
stens 30 Gew.-% der zur aquimolaren Vereste- 
rung notwendigen Menge Alkohol eingesetzt 55 

wird. 



5 



EP 0 650 968 A1 





A 



kurofiiiiiChcs 



EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT 



Nonncr Aer AfUBcMung 

EP 94 11 5630 



_ . An«ahe. «>w«t erf< 



f. ■ rnrsK^rii^f^^^^^ — ' 7^ 



rHFMICAL ABSTRACTS, vol. 88, no. 5. 
5o lanuar 1978. Colunibus. Ohio. US. 

SrYNr'c'H-.J^fT'lL. 'BIOLOGICALLY 
ACTWE. WATER-SOLUBLE SILANES' 

f'jnTJorrAS^GUEYNE. C.H.J. ET AL.) 

DE-A-11 76 137 (TH. GoLoSCHMIDT AG) 
« das ganze Document * ^ 

US-A-2 472 799 (HYDE. J-F) 
* Beispiele 1-7 



Bctrim 



1-16 



1-16 



1-16 



Klj»SSinKA-nON OEM 

AN^^E^>^NG (im-ci-w 



C07F7/08 



BECHEKCMErrc 
SACHCEWCTE 0««.a.« 

C07F 



fUcterdi*"*^ 



DEN HAA6 



AbtcV 

8. Februar 1995 



Rinkel, L 



A lechnologiscber HintefKrun* 
O ■ l^chtsdTriftiiche OffentafunR 

p : 7-wiscb«Ht«iatur 





Document 



BNSDOC1D: <EP_ .. 0650968A1 . 1 > 



